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Introdução  
Excipientes farmacêuticos são compostos inativos 
que são incluídos nas formulações dos 
medicamentos para garantir a estabilidade dos 
produtos finais, viabilizar formulações, além disso 
melhorar a biodisponibilidade de ingredientes 
ativos.1 A administração dos excipientes pode ser 
feita através das vias oral, inalatória ou parenteral.1 
Dentre os excipientes administrados pela via 
parenteral, os mais comuns são à base de óleo 
(óleos de amendoim, gergelim, milho, rícino e de 
soja).1 Alguns excipientes farmacêuticos oleosos 
são utilizados para solubilizar moléculas lipofílicas, 
não ionizáveis e apolares que estão presentes no 
princípio ativo e são de difícil formulação, devido à 
baixa solubilidade em água. Esses podem ter em 
sua constituição impurezas elementares 
provenientes do solo, pesticidas e de resíduos de 
catalisadores usados no processo de fabricação.2 
Dessa forma, é recomendada a determinação de 
contaminantes potencialmente tóxicos, mesmo 
quando presentes em baixas concentrações.2 
Portanto, neste estudo, foi proposta a utilização da 
microextração líquido-líquido dispersiva em fase 
reversa (RP-DLLME) como método de preparo de 
amostra para a posterior determinação de As, Cd e 
Pb por espectrometria de massa com plasma 
indutivamente acoplado (ICP-MS). 
Resultados e discussão 
O método da RP-DLLME baseia-se na extração 
dos analitos da fase orgânica para a fase aquosa 
usando uma mistura de dois solventes: dispersor 
(álcool) e extrator (solução ácida diluída). A 
determinação foi feita por ICP-MS (modelo Elan 
DRCII ® Perkin-Elmer-SCIEX, Canadá). Para o 
procedimento da RP-DLLME, foi utilizado um 
banho para o aquecimento (Elmasonic P 120 H, 
Elma, Alemanha), com controle de temperatura (até 
85 °C). Para a otimização do método, foi utilizado 
como amostra o óleo de milho e ensaios de adição 
de todos os analitos (1,0 µg g-1), utilizando soluções 
de referência, que também foi usada para avaliação 
da exatidão do método proposto. Os seguintes 
parâmetros foram avaliados: massa de amostra 
(5,0, 7,5 e 10 g), volume total da solução de 
extração (1,0, 1,5 e 2,0 mL), proporção dos 
solventes dispersor:extrator (65:35, 50:50 e 
35:65%) e concentração do solvente extrator (1, 2 
e 3 mol L-1). Recuperações quantitativas foram 
obtidas utilizando 5 g de amostra, aquecimento de 
85 ºC (10 min), em seguida foi adicionado 2 mL da 
mistura de solventes dispersor:extrator na 
proporção de 50:50% (n-propanol:3 mol L-1 de 
HNO₃) com posterior agitação manual (1 min) e 
centrifugação (10 min). Por fim, foi feita a aplicação 
do método para cinco amostras, obtendo-se 
exatidão de 94 a 100% e precisão de 1 a 4%. Os 
limites de detecção (LDs) foram 0,022, 0,005 e 
0,075 µg g-¹ para As, Cd e Pb, respectivamente e 
limites de quantificação (LQs) foram 0,016, 0,073 e 
0,255 µg g-¹ para As, Cd e Pb, respectivamente. 
Conclusões 
O método de RP-DLLME proposto foi considerado 
adequado para a posterior determinação de As, Cd 
e Pb por ICP-MS. O método proposto possui várias 
vantagens como o uso de uma elevada massa de 
amostra, reduzido consumo de reagentes e baixos 
limites de detecção foram obtidos. 
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